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Siloxanbescthiclituiig f Or Trenhpapiere 



Die vorliegende Erf induttg betriff t eine SlloJcaiizusammenstenung 
und em yerfahren. urn Material auf Cellulosegruhdlage gegeniiber 
verschiedenartigen organischen Feststof f en klebatoff abweiaeiid 
zu macben. Sle betrifft insbesondere elne Slloxanzusammen- 
stellung und ein Verfahren, urn Papier gegen normalerweise tele- 
bende Ifeteriailen klebato£fabweJ^en<i zu macben. Bei diesen Ver- 
fahren wlrd das CeUulosematerlal alii: einer Hlschung behandelt, 
die 1.) einen Unearen PotydimetbylsiloxanlAutBohidc mlt end- 
standlgon, sllizlumgebundenen Hydroxylgrupp«!n, 2.) eia Sllah 
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'^'der Formei:..-. ^" ' 

. . • ' ^' . "HSlXg, 

wprin X elne hydrolysi'erbare Gruppe bedeutet, 3,) ein nietall- 
organldches Salz imd 4. ) ein org^nisches LOsungamlttel als Be-* 
standteUe aufvelBt«. 

SilicoQi)edchichtete 'Papi^ auf CellulcMsegirutidlage f luden aus-- 
gedehate Veiniiretid^Qie ala^ fttr selbstkXebende 

klel»gtfof f beschlcbtete Au^ elefctrotecbnisdhe Z^bil^ 

bander/ VerbandsfuatertaX und andere Uateriallen^ die elne 
selbetklebende Klebetoff unterlage aufwelsen«_ Siliconbescblcb- 
tiittgen fitit Trennwirkung werden auob ffte Paplere. auf Cellulose** 
e^ndlage verwendet^ die. als Abdeck- iind Verpackungsmaterial 
fttr veiniiG&iedenartige stark klebende Haterlallen verwendet 
werden. Zu diesen fclebenden Itoterlali^n gebOreU: org&nlsche 
Stoffe, wis 2^ B. Aspbalt^ Pecbt Teer^ verscbledenartige; un- 
vulkanlsierte K&utscbuksorten, insbesondere syntbetlsobe Kau- : 
tscbuksorten, brganische polymere alt bohem Molekulargewloht, 
die als Klebatoffe vezrwendet werden^ usw. Mlt Hilf e der ab- 
lOaenden SiilGonbescbicbtung kann-das. Abdeck-^ Oder Verpackungs 
material lelcht. von seinem Znbalt odeij* anderen stark kleb«- 
rigen Gatern getrennt Oder abgezogen '^erden* FOr die Se«^. : 
scbichtung solcber P»piersorten sind bisher verschiedene y^r^ 
fabren verwendet woiiNlen, Sas bescbiobfete Papier wird bAitflg 
als klebsto^fubweisend oder als Trenni^apier beselcbnet, Bei^ 
diesen Verfabren wird im allgemeinen 4ine LOsung, die ein 
silandlblockiertes flOssiges Silicon/ ein Vernet^ungsmittel 
und elnen Kataiysator entbltlt, auf di^ OberflUcbe eines Pa- * 
piers auf Basis Gellstoff aufgebraobti, dae LOsunganiittel ver«* 
dampft und das Silioon auf der Oberflt^obe gebHrteto 

Sin sQlobes VerfahveAt urn Papier kleta^toffabwelaend^^^s^ 
wtrd in der 08 9atent«cl^if t 9 98B 84d besehrieben^ |M1 



Verfahreh wird das Papier mit elner vMsserigen Emulsion be- 
handeltp die 1.) ein llneares Polydimethylsiloxan mit end- 
st&ndigen, an Sillzitm gebundenen Hydroxylgruppen, 2«) eihen 
HethylpolySilcuciEtnharz, der ein Verhttlttais von 1,05 bis 1,4 
Hethylgruppen je Siliziumatom aufweist, 3.) Polyylnylalkohol 
als Emulgator und 4.) Dibutylzinnlaurat aufweist, vobei 2 bis 
6 Gevichtsteile des linearen Polydimethylsiloxanis Je Qewlchts- 
tell Methylpolyslloxatiharz eingesetzt verden« 

Ein anderes Verfahren, tun Papier klebstof fabwelsend zu machen^ 
vird in der US Patentschrif t 2 985 545 bi^schrfebeti« Bel diesem 
Verfahren wird das Papier mit elner wSsserigen Emulsion be- 
handelt, die als wesentliche Bestandteile 1.) ein linearea 
- Polydimethylslloxan mit endstftndigen siliziamgebttndenen 
Qydroxylgruppen, 2;) eine gerlnge Menge eines Uethylwasser-* 
stoffpolysiloxans und 3«) ein Zlnnsalz enthltlt« 

Der dlesen vers tehend beschrlebenen l^pierbeschlchtungsver-* 
fahren zugrunde liegende Gedanke ist das Vernetzen eines 
silanolblocklerten flttsslgen Silicons auf der Oberflftcbe des 
papiers mit Bilfe eines Vernetzungsmittels • In den oben ge- 
nannten Fttllen wurde ein 811 ioonbarz und eine fldisslge iletbyl* 
wasserstof f verblndung ale Vernetzungsmlttel vei^endet. In der 
Paplertechnologle haben slch auoh andere Vernetzungsmlttel zur 
Berstellung von ^ablOsenden Paplerbeschlchtungen als brauchbar 
erwlesen. Belspielsweise wird in der US Patentfschrif t 
2 985 546 eine* klebstof fabweisende SlllconbescKlcfatung ge- 
offenbarty die mit einem Polyalkylsillkat vernetzt wurde, 
vilhrend die US Patentschrif t 3 385 727 elnen Trennfllm of fen- 
bar tV mit Hethyltriaeetoacysllan vernetzt wurde^ 

Obirohl mit Hllf e der bekaimten Verfahren Beschichtungen ait 
guter Abiosung erhalten irurden^ bestand 4hr wlchtlgster Nach- 
• toll 4«rlii, daBB dim fttr die AuBhttrtun; der BeBehiohtung er- 
forderliebe 2elt bu laiig «&r« Urn. die AushllrtttfigBBeit berab- - 

I *' "... " . 
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zusetzen, wurdpn flttsslge trimethylsilylblockierte Polymethyl- 
wasserstoffsiloxanerait anderen Vernetzungsraittel kombiniert 
und diese Kombination in Papierbeschichtungsmassen verwendet. 
Dies fuhrte zu einer Verbesserung der Hartungszeit* Auf dies© 
Weise bescfaichtetes Papier hatte jedoch beim Stehen die Eigen- 
schaft, Gas zu bilden, d. h. Wasserstoff frelzusetzeq, wobei 
das Papier gleichzeitig mit der Preisetzung von Wasserstof f 
an AdhSsionsvermagen verier. 

Es wurde auch versucht, durch Anwendung boher Temperaturen die 
in der langdauernden langsamen Aushartungszeit liegende Scheie- 
rigkeit zu 15sen. Die Anwendung hoher Temperaturen zur Ver- 
minderung der Aushartungszeit von Trennbeschichtungen hatte 
Jedoch das Entstehen anderer Probleiae zur.Folge^ Hbhe Tempe- 
raturen haben die Wirkung, dass das Papier aqstrocknet und 
schrumpft, was weiterhin zur Folge hat, dass die Silicbnbe- 
schichtung starker an Adhasionsvermogen verier* 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist deshalb ein Verfahren, 
Material aus Cellulosef aserbahnen gegen normalerweise klebrigen 
GUtern dadurch klebstoff abweisend zu machen, dass es mit einem 
Beschichtungsmaterial behandelt wird, das innerhalb eines un- 
schadlichen Tempera turbereichs ausgehartet werden kann. 

Die vorliegende Erf indung hat weiterhln eln Verfahren zur, 
Aufgabe^ Mater iaiien aus Cellulosef aserbahneh gegeiittber new- 
malerweise klebrigen Gtttern dadurch klebstojff abweisend zu 
machen, dass diese Materialien mit einer Ldsiing behandelt 
werden, die eine bei niedrigen Temperaturen aushartehde, 
nicht laufende und nicht schmierende Silicon^U8ammen8te:|.lung 
enthait. 

Brfindungsgemass werdeii diidae Auf gaben' durch alh Verfahreii 
zur Aufbif'lngung einer siliTcbnbesch^^^^ 
.und innet*iialb eines gttnstSgeh Temj^eraturl^ 
werden kaiin unid niobt laiifend iist urid l^tsBdem 44e;i^ 
Abl^ungsel^enschafien aufwel&t. dhit^ ptosis eii^ 
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undi dlQ damlt im Zusammenfaang stehende Einbusse an Adhfislons- 
kraft v&hrend der Lagerung auftritt. 

Die zur L5sung der oben genannten Schwierlgkelten verwendeten 
Zusammensetzuhgen, die eine klebstoff abweisende Beschichtung 
ergeben, welche bei t ief en Tempera turen rasch und wirksam aus- 
geh&rfet wird, weist eine L5sung in einem organischen L5sungs- 
mittel aus !•) einem linearen Polydimetbylsiloxankautschuk 
mit endstandigen siliziumgebundenen Hydroxy Igruppen, 2.) einem 
Siian mit 3 bydrolyslerbaren Substituenten und einer silanisolien 
Wasserstoffgruppe und 3») einem metallorganiscben Salz als 
Katalysator, wie z. Dibutylzinndilaurat, auf. 

Die bei der Ausffihrung dez" vorliegenden Erfindung verwendeten 
Polydimethyldisiloxane weisen folgende allgemeine Foxtnel auf ; 



(1> 



HO - 



CH< 



3 

9 



H 



worin n eine ganze Zahl, tnlndestenis 4500, beispielsvreise 
4500 bis 7500 bedeutet. Diese Polydimetbylslloxane, die end- 
atandlge silisBlumgebundene Hydroxy Igruppen enthalten, sind 
iti organischen Lttsungsmltteln wie a. B. Benzol, toluol; 
^ylol, Triohlorfttbylen usw. lOsliob. Das llindestzalilenmittel 
der Dimetbylislloacyelnbeiten 1st erforderlieh, urn demrKautschuk 
eine Eindvingtlef e •in englischen' penetration level genannt - 
Btt gebenv die ausreiebt, der fertigon Trennbeschiohtung die 
nbtwendigen Eigensehaf tisn zu v^rleiben. 9i« maximal vervend- 
bare Bindringung betrttgt etvft 1500, «in Eindringen, das einem 
Pblydimethylsiloxankftutschuk entspricbt, der eiii Molekularge- 
wicht yon etva 350 000 und eine Viskositttt yon etwe 10 000 000 
cSt auf weist. Oas Eindriagen 'wird in 0,1 mm/min (naoh A.S,T,M. 
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standard Test Uo. D-217-60 T) gemes^en. wobel eln mbdlf izlerter 
Kolben Oder Fusr- verwendung f Indet . Der aair Hessims des Eln- 
dringens der hlor in beschriebeiien Polydimethylsiloocankautschuke 
ver^ndete Kolben Oder Fuse besteht aus einem Mess ingzy Under, 
der einen purchmesser von 1/4 Zoll und elne Lttnge von 3/16 Zoll 
aufweist und an einer Stahlwelle befestigt 1st, die einen Durch- 
»esser von 1/8 Zoll und elne Ltoge von etwa 5 1/8 Zoll aufweist. 
Dieser. Kolben wiegt etwa 9,1 g. Fttr diese Zwecke des Vejfsuchs 
,,ird auf die welle eine Last von lOO g gelegt. Bevorzugt werden 
solche Kautschuke. welche die geringsten Eindringtiefen und da- 
mit die bttchsten Mdlekuiargewichte haben. Die Kautschuke mlt 
der geringsten Eindringtief e ergeben schnierf este Beschlchtungen, 
die sich am besten zur AbWsung eignen. Die in der vorliegenden 
Anmeldung genannten yiskositftten sind bei 25**C geaessen. 

Diese Polydimethylsiloxarikautschuke kOnnen mit Hilfe eines von 
mehreren allgemein bekannten Verfahren hergestell* werden. Bei- 
spielsweise kOnnen die hochviskbsen Polydlmethylsiloacano dnrch 
Kondensation des Hyd^polyseproduktes von Dimethyldichlorsilan 
entweder mit sauren oder alkalischen Katalysatordn, wie ss. B. 
Chlorwasserstoffsfture, Sclwefelsfture, Kaliumhydraxid usw. er- 
haiten werden. Wablnoiso kOnnon cycllsohe Voljmwf fjolgender 
Formel-«- • — • * ' 

[<CH3)2Si0]„ r 

vorin m elne ganze Zahl yon 3 bis 6 bedeutet, beisplelsweise 
OctamethylqyclotetraBiloitan mit einem alkalischen. Katalysator, 
vie z. B. Kaliumhydroxid^ in einer Mange von 0« 001 bis 0,1 %, . 
bezogen auf das Oewipht des octamethylcyclotetraailoaaiia bel 
Temperaturen yon 125 bis 17B^ wid Itesetaung^Bett^n von etwa 
16 Minuten bis 2 Stundta oder mehr bu^ Utasetziing gebradht 
den und ansohllessend imcK Wunaoh der/aUutllsph^ Batalysator ' 
entferht werdenV Durch BahandXuiiff de» liaterlaii Bit* Washer 
und Brwtomea werdan an dW Polydl««thyl«ll««a 
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Hydrps^l^appen gejbildet. Hierdixreh wird ein Polydlmethyl- 
siloyan ^er Pormel <i) erhalten, das eine Vlskositat von etwa 
10 000 OOq bis 50 Opp OOP Oder iaelir cP aufvelst, die Dei 25°C 
gemessen wurde. 

»le zum sartea des silanolblocklerten Polydimethylsiloxan- 
kautsehtiks vervendeten Silane weisen f olgende Formei auf : 

(2) . HSIX3 , 

worin X einen hydrolysierbaren Rest bedeutet, der aus der 
Gruppe der niedrlgen Acyloacyr^te^ der niedrigen Alkoxyreste 
und der niedrtgen Dialkylaminwcyreste ausgewfihlt wird. Unter 
"niedrlg", im hierin verwendeteh Sinne, werden Alkylgriippen 
verstanden, die Kohlenstbffketten von weriiger als 8 Eohlen- 
stoffatomen aufweisen. Spezieller ist X ein hydrolysier barer 
ftest aus der Gruppe der niedrigen Alkoxyreste, wiez. B. 
Methdxy-, Xthoxy-, Propoxy-, Butoxyreste; der niedrigen 
Dialkylamittojcyreste, wie z. b. Diathyiaminoxy-, Xthylpropyl- 
amino^^, Dibutylaminoxy-, Hethyl&thylaminoxyreste und der 
niedrigen Acyloxyreste, wie z. B. der Pormoacy-, Prbponoxy- 
und Butyroxyreste. Beyorzugte Bests sind die Acetoxy-, die 
Methoxy- und die Dittthylaminoxyreste/ wobei der Aeetoxyrest 
besonders bevorzugt wird. ' ' 

. • .'*-'". 

Bin molarer Oberschuss an Silan, bezogen auf den silanol- 

KautschUk, ist inmer dann erf orderlich, we nn eine 
Ifingere Lebensdauer der Badf ittssigkeit verlangt wird. Um die- 
sen tibersehuss zu erhalten^ . sollte die Silanmeiige, bezogen 
auf den silanolblQcflciertdn J^utec^ zwischen 0,1 iSis 5 Gew.% 
bet^agen. Der bevorzugie Bereiisli 'Aed Silahs liegt zt^iscben 
0,25 bis 3 4Sew.%. Vird die Silaxiiiienge auf ttber 6 % erhttfit, . 
zeigt die ausgebttrtete Besehlehtung keins bptimitl^n a6- 
llteuttgseigensohRften, wenige^^ b1M Q,1 Gew^% SU*tt Im B^^ 
f tthren Jedoidi eii ^UuiapohM^^ 



• 
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schlchtung und fcOnnen bei modernen Apparaturen Anwendung 
finden, bei denen die Bad! • -tandteile nacheinander auf dem 
Veg zum Bad vermischt werdou und unmittelbar anschliessend 
das Bad auf die Papier oberflftche aufgebracht wird. 

In Verbindung mit der Silanolkautschuk/Silanmischung kSnnen 
verschiedene metallorganjLsche Salze als Katalysatoren ver- 
wendet werdeti. Allgemein ausgedrUckt sind diese Katalysatoren 
die metallorganischen Salze von Fettsfiuren. Typische Beispiele 
Ittr sol Che Salze slnd Dlbutylzlnndilaurat, Zinkoctoat, 
Zinn(II)-octoat, Dlbutylzinndioctoat usw. Bezogen auf den 
silanolblockierten Kautschuk sollten 0,3 bis 10 % Katalysator 
in Form des Metalles anwesend sein. Bei einer Menge von we- 
niger als 0,3 % wird keine ausreichend rasche Aushfirtung bei 
tiefen Temperaturen erreicht; sind mehr als S % des Httrtungs- 
katalysators anwesend, so bleibt ein unerwttnschter Salzf ilm 
auf der Oberflftche des Polys iloxanUberzugs zurttck, der zu der 
Klebeflftche wandern kann, die mit der Trennbeschichtung in 
Kontakt steht. Fttr die Verpackung vieler organischer Materia- 
lien schadet eine solche Wanderung nicht, weshalb bis zu 10 % 
Katalysator verwendet werden k5nnen. 

Die Polys iloxanbeschichtung wird auf das Papier mit Hilfe 
einer L5sung verschiedener Materialien in einem L5sungs- 
mittel aufgebracht. Die Stabilitftt der LOsung im Hinblick 
auf die Lebensdauer des Bades hftngt von der Konzentration 
des silanolblockierten Polydimethylsiloxankautschuks und 
des Silans in der Ldsung und vom zahlenm^ssigen Verhftltnis 
des Silans zura Kautschuk ab. Urn eine vernUnftige Lebens- 
dauer der Badf lussigkeit zu erhalten, muss die maxiraale 
Konzentration etwa 10 % Feststoffe betragen. Mit 10 % oder 
weniger Feststoffen kann eine Iftngere Badlebensdauer er- 
halten werden. Die Verwendung einer L5sung, die weniger als 
.1 % Feststoffe enthftlt, ist unwirtschaf tlich. 
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Vorzugsweise wird mit einer minimalen LSsungsmenge im Bad ge- 
arbeitet und werden dem Bad zwei LOsungsmittelldsungen zuge- 
fflhrt, d. h. eine LOsungsmitteliasung, die den silanolblockier 
ten Polydimethylsiloicankautschtik und den Katalysator, und eine 
Lfisunig, die das mit dem hydrolysierbaren Rest substituierte 
Silan enthfilt. Eine Alternative besteht darin, die Re'aktions- 
teilnehmer in einem Lasungsmittel und den Xbtalysator in einem 
zweiten Lasungsmittel auf zuiasen, und die zwei Lasungen im Bad 
zu vermischen. In diesem Palle werden die zwei Ldsungen zum 
Zeitpunkt ihrer Verwendung gemischt, wodurch alle durch die 
Lagerungsbestandigkeit hervorgeruf enenProbleme beseitigt wer- 
den. 

Innerhalb der oben angegebenen Grenzen kannen die erfindungs- 
gemSssen Beschichtungsiasungen folgende gewiphtsmiissige Zu- 
sammensetzung aufweisen: 



Teile 



1. ) Polydimethylsiloxankautschuk mit 

endstftndigen Silanolgruppen 1-.29 

2. ) HSiXg 0,005-0,45 

3. ) Hetallorganische Salze der Fett-' 

sfluren O, 003-0, 36(i) 

4. ) Lasungsmittel 70-98 

(i) als Hetall 

Bin bevorzugter Bereich fttr die Zusammensetzung ist folgender: 

1. ) Polydimethylsiloxankautschuk mit l£iiS 

•Bdstttndigen Silanolgruppen 1.29 

2. ) HSiXg 0,008-0,375 

3. ) Hetallorganische Salse der yettstturen 0,003-0,36(1) 

4. ) Ldsangsaiittel 70-98 

(i) als Itotall 
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Fttr' die Beschichtungsiasung k6nnen verschledene LSsungsmittel 
verwendet werden. Insbesondere kOnnen aromatische Lfisungsmittel , 
vie z. B. Benzol, Toluol und Xylol vervendet werden. Ansser- 
dem ktfnnen Ltfsungsmittel wle z. B. Tetrahydrofuran, Bster wle- 
z. B. Xthylacetat, Ketone wle z. B. Methylftthylketbn und sub- 
stituierte arcmatische Yerbindungen vie Chlorbenzol, Verwen- 
dung f inden. Die Beihenf olge der Zugabe der verschiedenen 
Beaktionsteilnehmer zur Ltfsungsmlttellttsung ist unwesentlich. 

Wie oben bereits ausgef'tthrt vurde, besteht eine Aufgabe der 
Erfindung-in elner Ldsung, mit deren Hilfe eine Bescbichtung 
mlt Abldsungseffekt auf Papiw aufgebracbt und innerbalb 
eines sehr kurzen Zeitraums ausgeh&rtet werden kann. Die 
Aushilrtung des erf indungsgemassen Ibterials wird durch 
Feuchtigkeit ausgelOst und die zum Aushttrten erf orderllehe 
Feuchtigkeit kommt aus der Feuchtigkeit der Luft, des Pa- 
piers und der BadflOssigkeit. Die normalerweise w^end des 
Beschichtungsvorganges anweaende Feuchtigkeit ist ausreichend, 
weshalb keine zusfitzliche Feuchtigkeit erforderlich ist. Liegt 
der Httrtungskatalysator in einer optimalen Henge bei Tempera- 
turetitiron 80 bis 121°C (175 bis 250^) vor» so kttnnen die ver- 
schiedenen Besebicjhtungen in etwa 5 bis 20 sek ausgehttrtet 
werden, was eine Verminderung um 50 % und mehr gegenaber den 
bisber erforderlicben Aushflrtungszeiten darstellt. Wird das 
Papier in einer Besehiehtungsmaschiae beschiohtet, die mlt 
boher Geschwindigkeit llluft, so wird durcb die Halbierung 
der Ausbftrtungszeit die Produktionsziffer verdoppelt. Bier<^ 
aus folgt, dasB niedrige Aushttrtungszeiten im Interesse •ines 
optimalen wirtschaft lichen Betriebes zwingend sind. ObvdhX 
der bevorzugte Temperaturbereich zwisoheh 80 bis 121*^0 
(175 blB 250?P) liegt, kaaa attch ein Tempera turbereioh 
zwiscbea 65 bl« 260^0 (150 bis 600^) ange«end«t ««rdm. 
Wegen Dehydratiaierung des au bMohlohtcndm Papian aiad 
habere Tempera turen unzweokmiralg, Imi di» Baaktlonstam-* 
paratur nledrlger, to Blaat daa Aoabftrtaa llUigara Zatt in • 
Anapruoh. 
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Die erf indungsgemtese Beschichtung f Indet normalerweise auf 
Papier Anwendung, das als Abdecfcbahn verwendet wird, und im 
allgemeinen als Trennpapier bekannt ist. PUr die praktische 
Verwendung als Trennpapier sollte eine gleichmassige Be- 
schichtung des gehttrteten Polydimethylsiloxankautschuks in 
einer Menge von etwa 226 g/280 (0,5 pound per 300 square 
feet) gewtthlt werden. Um sicherzustellen, dass das Papier 
vollstandig beschichtet ist, kann bis zu 453 g Je 280 m 
Polydimethylsiloxankautschuk (one pound per 3000 square feet) 
verwendet werden, wobei grdssere Hengen unwirtschaf tlich wfiren. 
Eine brauchbare Beschichtung wird Jedoch mit 90 g Polydimethyl- 
siloxan Je 280 unter der Voraussetzung erhalten, dass eine 
gleiclimassige Bedeckung vorliegt. 

Im Anschluss an die Behandlung des Papiers mit der erf indungs- 
gemfissen L5sung wird das Papier zweckmSssig durch Verwendung 
eines Of ens mit Luf tzirkulation getrocknet. Diese Aush&rtung 
bewirkt optimale Ablttsungseigenschaf ten des Papiers, ohne dass 
eine weitere Wftrmebehandlung erforderlich wttre. Solch optimale 
Abl5sungseigensGhaf ten werden sofort erhalten, ohne dass eine 
weitere Alterung oder Lagerung des behandelten Papiers er- 
forderlich wftre. 

Die Erf indung wird im f olgenden anhand von Beispielen nfther 
beschrieben. Soweit nicht etwas anderes ausdrttcklich festge- 
stellt wird, beziehen sich alle Teile auf das Gewicht, mit der 
Ausnahme, dass -das 50/50 Xylol/Methylttthylketon-LOsungsmittel 
auf ein Yolumenverhftltnis von SO : 50 bezogen ist« 

Das in den Beispielen 1 bis 8 verwendete Triacetoxysilan wurde 
nach folgendem Verfahren hergestelltl 

In ein mit Glas ausgekleidetes und mit einem KUhlmantel ver- • 
sehenes Gefttss wurden 56,75 Teile Essigsftureanhydrid und 
.18,4 Teile Toluol vorgegeben. Durch ein Rohr wurde der Mi- 
Vschung langsam 24,85 Teile Triohlorsilan zugesetzt. Vtthrend . 
•der Zugabe wurde das Gemisch gerttfart« Die Reaktion imr leicht 
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exotherm. Die ZugabegeschMTlndigkeit vurde so eingestellt, dass 
eine maximale Gef ilsstemperatur von 23 C auf rechterhalten wurde. 
Die Zugabe erforderte eine Stunde und 20 Minuten. Nach voll- 
st&ndiger Zugabe des Silans wurde das Acetylchlorid, das Toluol 
und das aberschUssige EssigsM^ureanhydrid aus dem Gef £lss bei 
einem Druck von 20 mm und 80^0 (176^) abgeasogen. Als Reaktions 
produkt wurde Triacetoxysilan erhalten. 

Beispiel 1 

Es wurde ein Behand lungs bad hergestellt, das 5 Teile eines 
silanolendblockierten Polydimethylsiloxankautschuks mit einer 
Viskosit&t von 10 000 000 cP und einer Eindringung von 1500, 
0,17 Teile einer flUssigen trimethylsilylblockierten'Methyl- 
wasserstoff verbindung rait 25 Methylwasserstof f siloxyeinheiten 
je MolekUl, 0,58 Teile eines 35 %igen Dibutyl2:inn-di-2-athyl- 
hexoats in XylollQsung, Q,042 Teile Triacetoxysilan, 11,5 Teile 
einer 50/50-Volumenmischung Xylol und Methyl&thylketon und 
82,7 Teile Toluol enthielt. Mit Hilfe eines der ttblichen Be- 
messungsverfahren wurde das Bad auf ein tonttberzogenes Papier 
auf gebracht und ergab eine Beschichtung von 453 g Kautschuk 
auf 280 m^ (1 pound of gum per 3000 square feet) Papier. An- 
schliessend wurde das Papier durch zirkulierende Luft bei 
149^0 (300^F) 5 sec lang erwarmt. Das auf die eben beschrie- 
bene weise beschichtete Papier zeigte Abl6sungseigenschaf ten, 
wie sie normalerweise bei Siliconbeschichtungen gefunden wer- 
den, die wesentlich Iftngere Zeit ausgehttrtet wurden. 

Das Trennpapier wurde unter Verwendung von Hef tpf laster 
(Johnson >8 Johnson surgical tape) geprttf t und zeigte eine 
Haf tf ahigkeit von 4500 bis 6750 g (10 bis 15 pounds) Je 
2,5 cm (inch) Breite. Es war kein Anzeichen von Wandern 
zu erkennen als das Band anschllessend Adhteionsversuchen 
(nach TAPPI) unterworfen wurde. Be im Adhfisionsversuch wurde 
das Band vom siliconbesctiichteten Papier abgetrennt und auf 
ein g^reinlgtes Blech. aus rostfrelem Stahl 302 aufgebracht. 
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das Bin Grundf Inlsch von 3 • 10 bis 4 • lO"^ cm (12 bis 
16 micro inch) aufwies. Das Band wlrd anschliessend mlttels 
einer 2 kg-Walze (4,5 pound roller) einmal in Jede Richtung 
gewalzt und anschliessend 30 Minuten lang bei 22,7^0 (73^F) 
und 50 % relativer Feuchtigkeit belassen. Die v?anderung wird 
dadurch bestimmt, dass das Band vom Stahlblech abgezogen 
wird und die Haf tf ahigkeit mit der Haf tf fthigkeit eines Bandes 
verglicben wird, das nicht vorher auf ein siliconbeschichtetes 
Papier aufgebracht worden war. Die ftlr das Papier erhaltene 
Haf tffihigkeit war die gleiche, wenn sie unmittelbar nach der 
Aushftrtung, nach einmonatiger Aushilrtung und nach zweimonatigex 
Aushartung untersucht wurde. Das Papier wurde als Abdeckband 
ftlr Aufkleber verwendet. 

Kontrollbeispiel 

* 

Beispiel 1 wurde unter sonst in Jeder Beziehung identischen 
Bedingungen, Jedoch mit der Abwandlung wiederholt, dass an- 
stelle des Triacetoxysilans Hethyltriacetoxysilan verwendet 
wurde. Verglicben mit einer Aushilrtungszeit von 5 see bei 
Verwendung von Triacetoxysilan waren fttr die Aushttrtung der 
Siliconbeschichtung auf dem Papier 20 'sec bei 149^0 (300^). 
notwendig. 

Beispiele 2 bis 8 

Kachstehende Tabelle enthttlt die Mindestzeit in Sekunden, die 
fttr die Aushtlrtung erforderlich war, wenn die Konzentration 
des Silanvernetzungsmittels und die Temperatur vadiert wer- 
den. In den Kontrollbeispielen wurde Methyltriacetoxysilan 
verwendet, urn die Oberlegenheit von Triacetoxysilan als Ver- 
netzungsmittel in Papierbeschichtungsmassen zu zelgen* Hit 
Ausnahne der in der Tabelle aufgeftthrten Yariationen und 
•iner unwesentlichen Xnderung der Menge des verwendeten 
Toluollttsungsmit^els, waren die Beschichtungsbedingungen 
und Hftssen identisoh nit denen in Beispiel 1. Die Badflttssig- 
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kelten der Beisplele 2 bis 8 enthlelten Jewells 5 Telle elnes 
silanolblockierten Polydimethylslloxankautschuks mlt elner . 
Viskosltttt von 10 000 000 cP, 0»17 Telle elnes flOsslgen 
trlmethylsilylblocklerten Polymethylwasserstoff alloxans , das 
25 Hethylwasserstoffslloxyelnhelten Je Holekttl enthlelt, 11,5 
Telle elner Hlschung aus Xylol und Methylilthylketon Im Volumen- 
verhfiltnls 50 : 50, 0,58 Telle elner 35 %lgen LAsung von Dl- 
butylzlnn-di-2«-ttthylhexoat In Xylol, Vernetzungsmlttel, wle 
sle In Tabelle 1 aufgefahrt slnd, und so vlel Toluol,, urn Ins* 
gesamt 100 Telle Badf Ifisslgkelt zu ergeben. In der Tabelle be* 
Ziehen slch die Telle an Vernetzungsmlttel auf die Telle HSl 
(QAc)^ und CHgSlCOAc)^. HSlCQAc)^ bedeutet Tr lace toxys Han und 
CH3Sl(QAc)3 bedeutet Methyl trlacetoxysllan. 

Tabelle 1 

* 

Beisplel Telle yernetzungs- Hartungszelt (sec) 

nittel ^ CH3Si<0Ac>3 HSKAAc), 



'C 



2 0,0835 93 200 . IR .5 

3 0,0835 121 250 15 5 

4 . 0,0835 149 300 15 5 

5 0,167 79 175 20 5 

6 0,167 93 200 15 5 

7 ) 0,167 - 121 250 . 15 5 

8 0,167 149 300 15 5 . 

Beleplel 9 

Dureh Innlges Vermischen von 2 Tellen, elnes sllanolblootclerten 
PolydlmethylslloxankautBchuke mlt elner Blndrlngung von 1500 
und elner Viskosltttt von 10 000 000 oP, 0,134 Tellen HSKOC^IIg)^ 
0,27 Tellen elner 35 %lgen Ldsung von Dlbutylslnn-dl-a-Hthyl* 
hexoat In Xylol, 4,55 Tellen Xylol uml 43,13 Tellen Toluol 
vurde eln Beaeblehtungsbnd bergMtellt. Diese Badattssigkelt 
land dafttr Yerveadung, ein auperkalaBdriMtM - la engliaohea 

■ . ■ i 
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super-calendered - Kraftpapter mit 337 g/280 (0,75 pounds 
per 3000 square feet) zu beschlchten^ das anschllessend 30 sec 
lang bei 79 ®C (175^ ausgehftrtet wurde. Die erhaltene Be- 
schichtung sctamlerte nicht und war fest am Papier verankert. 
Anschllessend wurde die Bescbichtung in Kontakt mit Hef t- 
pflaster (Johnson »8 Johnson adhesive surgical tape) 4 Wochen 
lang bei 22^C (72^) ausgeh&rtet. Die Abldsung, die bei einer 
Sch^lgeschwindigkeit von 125 cm (60 inch) Je Minute gemessen 
wurde, betrug 13 g Je 2,5 cm der Anfangsabldsung und 13 g 
Je 2,5 cm (13 grams per inch) Abldsung nach 4 Wochen Alterung 
in Kontakt mit dem Trennpapier. Das.ttberzugsbad wies eine Be- 
triebsdauer von 36 Stunden auf • 



Beispiel ID 

Mit einer Badf Ittssigkeit, die in jeder Beziehung mit der Bad- 
flttssigkeit des Beispiels 9 identisch^r, wurde ein super- 
kalandriertes Kraftpapier mit 337 g Je 280 m^ (0,75 pounds Je 
3000 square feet) Siliconf eststoff en beschichtet. Diese Be- 
scbichtung wurde mit heisser Luf t 2 Hinuten lang bei 65^C 
(150^) ausgehfirtet. Die Bescbichtung schmierte nicht, war 
fest .verankert und liess keinen Abrieb erkennen. Das be- 
schichtete Papito wurde anschllessend unter Verwendung ei- 
nes Hef tpf lasters untersucht und zelgte eine anf fingliche 
AblOsung von 18* g Je 2,5 cm (18 grams per inch). Nach 
5 Wochen Alterung war eine geringfUgige Erh5hung auf 19 g 
Je 2,5 cm (19 grams per inch) festzustellen. Zur Messung 
der Abl58ung wurde das gleiche Verfahren wie in Beispiel 9 
angewandt. 

Beispiel II 

Durch inniges Vermlschen von 2,0 Teilen eines silanol«- 
blockierten Polydlmethylsiloxans mit einer Viskositilt von 
lO OOO OOO cP und einer Eindringung von 1500, 4,67 Teilen 
Xylol, O9OO2 Teilen Trimethoxysilan und 43,13 Teilen Toluol 
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wurde eln Beschichtungsbad hergestellt. Die L5sung wurde in 
eln Bad eingegeben. Bei Zugabe der L5sung in das Bad wurden 
0,27 Teile einer 35 %igen Ldsung von Dibutylzinn-di-2-athyl- 
hexoat in Xylol gleichmassig in die Badl5sung injiziert. Die 
Badl5sung wurde auf ein superkalandriertes Kraf tpapier bei 
einer Abscheidungsgeschwindigkeit der Feststoffe von 337 g 
je 280 xs? (0,75 pounds per 3000 square feet) aufgebracht and 
15 sec bei 175^0 ausgehftrtet. Hierdurch wurde eine schmieren- 
freie H&rtung erreicht. Die anf&ngliche Abl5sung bei 125 cm/min 
(50 inches per minute) von Styrolbutadien-(SBR)-Klebstoff be- 
trug 13 g Je 2,5 pm (13 grams per inch), und nach 4 Wochen 
Lager ung, wfthrend welcher Zeit das Trennpapier in Kontakt mit 
dem SBR-Klebstoff war, blieb die Ablfisungszeit 13 g Je 2,5 cm* 

Infolge der geringen Konzentration des Triathoxysilans be- 
trug die Lebensdauer des Bades nur 15 Minuten, weshalb der 
Katalysator unmittelbar ehe das Bad auf das Papier aufge- 
bracht wurde, injiziert wurde. 

Betsplele 12 bis 17 

Die BadflUssji^eiten der Beispiele 12 bis 17 enthalten jeweils 
5 Teile eines silanolblockierten Polydimethylsiloxankautschuks 
mit einer Viskosit&t von lO 000 000 cP, 0,17 Teile eines 
flttsBigen trimethylsilylblockierten Polymethylwasserstof f- 
siloxans mit 25 Methylwasserstoffsiloxyeinheiten je Holekttl, 
11,5 Teile einer Mischung aus Xylol und llethylfithylketon im 
Volumenvejphaitnis 50 I 50, 0,58 Teile einer 35 %igen L&sung 
von Dibutyl-d?-2-ftthylhexoat in Xylol, die in Ta belle 2 aut- 
geftthrten Mengen an Vernetzungsmittel und so viel Toluol, dass 
insgesamt 100 Teile Badlttsung erhalten wurden. 
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Tabelle 2 

Beispiel JTelle • Hftrtungszelt (sec) 

HSiLONCCgHjj)^ 3 C 

12 0,042 79,4 175 20 

13 0,042 93,3 200 10 

14 0,0835 79,4 175 . 15 

15 0,0835 93,3 200 10 

16 0,167 79,4 175 15 

17 0,167 93,3 ' 200 10 



Das tinter Verwendung der vorstehend beschrlebenen Badf lOssig- 
kelten beschichtete Papier wurde untersueht und zelgte eine 
Abli^sung von 4,5 bis 6,7 kg Je 2,5 cm (lO bis 15 pounds per 
inch) beim anf ftnglichen Adhttsionsversuch wie er in Beispiel .1 
beschrieben wurde. 



Die Vorteile der vorstehend geof f enbarten Erf Indung bestehen 
in einem verbesserten Verfahren zum Beschichten von Papier--^ 
bahnen bei verbesserten Betriebsgeschwindigkeiten. Die Henge 
des silanolendblockierten Polydi«ethylsiloxans, • des mit 
hydrolysierbaren Gruppen subs tituier ten Silans und des 
katalytisch wirkenden metallorganiscben Salzes kfinnen inner- 
halb der oben beschriebenen weiten Grenzen variiert werden. 
Die beschriebenen Stoffe und Verfahren sind sowohl bei ein- 
Btuf Igen Beschichtungsverfahren wie auch bei kontinuier lichen 
Verfahren zur Beschichtung von Papier anwendbar. In Verbindung 
nit dem Behandlun^vorgang kOnnen die herk5mmlichen Anlagen 
ftlr die Papier hers tell ung oder Veredlung obne weit@res ver- 
wendet werden, Es sind auch keine Vorsichtsmassnahmen wegen 
antitoxi9ch;:r Stoffe, die in der L5sung enthalten sein kfinnen, 
ausser den ttbjl Icherweise beim Ikngang mit den betreffendeh 
organischen La8^Ingsmittel beaohteten llacsnahmen erf order lich. 
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Patentansprttche 

1. yerfahren, urn Papier klebstoffabweisend gegenttber Ober- 
f lachen zu oachen, die norma lerweise am Papier ankleben, 
dadurch gekennzeichnot, dass das 
Papier mit einer Badldsung behandelt wird, die. bezogen 
auf das Gewicht, als wesentliche Bestandteile 

a) 1 bis 29 Teile eines linearen Polydimethylsiloatans , 
das silisiumgebundene endstttndige Bydroxylgruppen 
und eine Viskosititt von mindestens 10 000 000 cSt bei 
25*^C aufweist; 

b) 0,005 bis 0,45 Teilo eines Silans der Formel 

HSiXj, 

in dem X f (Ir einen hydrolysierbaren Best aus der Griippe 
der niedrigen Acylootyreste, der niedrigen Aikoaeyreste 
und der niedrigen DialkylaminoJtyreste steht; 

c) 0,03 bis 0,36 Teile in Form des Hetalles eines netall- 
organisGhen Salzes einer Fetts&ure and 

d) 70 bis 98 Teile eines organischen Ldsungsmittels enthftlt 
und anschliessend das Papier zur Aushftrtung und Bntlernung 
des Lttsungsmittels auf mindestens 37,7**C erwttrmt wird. 

2. Yerfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn 
zelohnet , dass das Silan TriacetoKysilsn ist. 

3. Yerfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn 
zeichnet, dass das Silan in einer Henge von 
0,008 bis 0,375 Gewichtsteilen vorliegt. 

4. Yerfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, dais das netallorgnisoh* 8alB Bibutyl- 

. zinndilaurat ist. 
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5. Beschlchtungsmarae, d^durch gekenn- 
zeichnet, dass sle, bezogen auf das Gewlcht, 

a) 1 bis 29 Telle elnes linearen Polydlmethylsiloxans, 
das endsttodlge silizlumgebundene Hydroxy Igruppen 
und eine Viskosltlit von mlndestens 10 000 cSt bel 
25^C aufweist; 

b) 0>005 bis 0,45 Telle elnes Sllans der Formel 

HSlXg, 

worln X ftir elnen hydrolysierbaren Rest aus der Gruppe 
der niedrlgen Acylozyreste und der nledrlgen Dlalkyl-- 
amlnoxyreste steht^ 

c) 0,03 bis 0,36 Telle In Form des Metalles elnes metall* 
organlschen Salzes elner Fetts&ure und 

d) 70 bis 98 Telle elnes organlschen Ldsungsmlttels auf-« 
welst. 

6. Beschlchtungsnasse^nach Anspruch 5, dadurch ge 
kennzelcbnet^ dass das Sllan Trlacetoxysllan 
Ist. 

7. Beschlchtungsmasse nach Anspruch ft, dadurch ge 
kennzeichnet , dass das Sllan In elner Henge 
von 0,008 bis. 0,375 Gewlchtstellen vorllegt. 

8. Beschlchtun^masse nach Anspruch S, dadurch ge 
kennzeichnet » dass das metallorganlsche Salz 
Dlbutylzlnndilaurat 1st. 



009828/ 11 54 



